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Durante las altimas deécadas, la técnica de
Espectroscopia de Infrarrojo Cercano-NIRS se ha
consolidado como un meétodo analitico secundario,
optimo para la determinacion de diferentes
parametros de calidad en productos del sector
agroalimentario. En café esta técnica se ha utilizado
para la determinacion de compuestos quimicos, la
clasificacion cualitativa de caracteristicas fisicas
como el porcentaje de humedad, calidad sensorial,
grados de tueste, identificacion de la especie y region,
entre otros. Esto permite evidenciar el amplio rango
de posibilidades que permite para su implementacion
en la cadena productiva.

nta confiable para
caracterizacion de los compuestos quimicos del café almendra

Durante varios afos, Cenicafé ha desarrollado un
método bajo la técnica NIRS que permite la estimacion
de los principales compuestos quimicos del café verde
y asi apoyar la investigacion y las caracterizaciones
regionales del café producido en la zona cafetera de
Colombia, con el fin de contribuir en la defensa y
posicionamiento de la calidad del cafe.

Este seminario tiene como objetivo compartir los
aspectos relacionados con la tecnica, conceptos
basicos, resultados relevantes y estado actual del
avance de la investigacion sobre la técnica NIRS en
Cenicafé y sus proyecciones.

SEMINARIO
CIENTIFICO

Lunes 8 de junio
8:30 a.m.

Claudia Rocio Gémez Parra
Tecnologa Quimica Industrial
Disciplina de Calidad
Cenicafé

El lunes 8 de junio a las 8:00 a.m. podran consultar a través de
las redes sociales de Cenicafé y la pagina wwww.cenicafe.org,

el enlace al seminario que se trasmitira por YouTube. u Yo UTu he
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Un poco de historia

Quimiometrica-NIRS

1e prototipo de Instrumental, portdtiles,
William Herschel instrumento NIRS. andlisis on-line-in-line,
Pasa la luz solar Carnes, manzanas y andlisis en campo
por un prisma. granos Revistas especificas
1800 1960 1990

1881 2000
1970 o -
Espectros NIRS de * Aceptaciéon académica
liquidos orgdnicos en Instrumentos comerciales, * Acreditacién de laboratorios
el intervalo espectral textos especificos, NIRS
de 700 nm a 1200 nm Quimiometria, * Andlisis de microcosntituyetes
aplicaciones (PPB)

* Conexién con otros
instrumentos (imagen, GPS,

©FNC-Cenicafé 2020
Broad et al.,2006, Dubois et al., 1987, Wetzel, 1983 sensores)
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Espectroscopia de Infrarrojo Cercano - NIRS
“Near Infrared Reflactance Spectroscopy - NIRS”

Espectroscopia:

Reflectancia:

Infrarrojo
Cercano:

Es una técnica de andlisis que estudia la emisién o
absorcién de radiacién electromagnética por
parte de la materia (Bertrand & Dufour, 2006).

Al irradiar con un haz de luz monocromdtica los
materiales orgdnicos absorben una determinada
cantidad de energia

Es una de las tres zonas del infrarrojo
750 nm - 2500 nm (Regién NIR).
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Luz visible Infra rr0|o E"
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Infrarrojo Ondas de radio 3
Rayos gamma - )]
1 400 750 2500 16000 1000000 nm O
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< g (@)
Longitud de onda corta Longitud de onda larga (@)
Mayor frecuencia Menor frecuencia

Mayor energia Menor energia

Espectro de luz
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La reflectancia y las vibraciones moleculares

Para que una molécula absorba radiacién IR

Molécula — grupos dtomos La energia de la
Estado basal - menor energia radiacion incidente

Vibracion molecular

Vibraciéon que afecta a varios dtomos en una
molécula.

Algunas vibraciones moleculares estdn
localizadas en un grupo funcional
Otras se extienden por toda la molécula.




La reflectancia y las vibraciones moleculares

Modo estiramiento Modo flexion
Flexién plana

A - \

f
Ed * K
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\ Tijereteo J \ Aleteo

t—> —

Flexion fuera del

plano
\

Balanceo .y
Torsidén

N o

Se produce un cambio a lo largo del Se produce un cambio en el dngulo

< eje del enlace entre dos dtomos de enlaces



Origen de la absorcion en el infrarrojo cercano

2 p

ey 8 Las bandas y sobretonos

de absorcion se producen

Absorbancia esta directamente relacionada con la
concentracién del analito. Ley de Labert —Beer.

Los enlaces que presentan una mayor _absorcién en la regién
NIRS son C-H, N-H y O-H, debido a la diferencia de peso
atémico entre los dos dtomos

©FNC-Cenicafé 2020

La radiaciéon NIRS vibra a la misma frecuencia
especifica (longitudes de onda) que los
enlaces moleculares de la muestra analizada




. Origen de la absorcion en el infrarrojo cercano
Caso de estudio
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Estructura molecular de la cafeina Espectro FT-NIR de cafeina pura

400 750 2500

Terceros arménicos Segundos arménicos Primeros arménicos
I

Intensidad de banda més débil

Cafeina - C I I
A.clorogenicos LI
Proteinas - T u m =
Lipidos | - [ Il =
Carbohidratos — e

700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500

_ Longit n nm
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(Osborne et al., 1993).



* Alta velocidad en el andlisis

°
ven'l'q Ia s * Baja manipulacién de la muestra a analizar

* Quimica verde, no utiliza reactivos, no genera
residuos peligrosos. Amigable con el medio ambiente

* Bajo costo.

Modelos cuantitativos Modelos cualitativos

©FNC-Cenicafé 2020




ICaciones
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Agroindustria
Composicion
Proteina, lipidos, humedad,
carbohidratos, SST, humedad, pH.

Materia orgdnica, nitrégeno,
fésforo, potasio, calcio, magnesio,
sodio

Concentracién de las
preparaciones, SST, acidez

Forestal

Madera

Corcho

Andlisis Foliar
Andlisis de suelos

Origen geogrdfico de la madera
Clasificaciéon de especies
Factores de rendimiento
Densidad pulpa.

Farmacia — Control de preparados

x

Biomédicas

. |
f i
o

/

/4/,
IR

)
J
=K

Concentracién de los
componentes

Espesor del recubrimiento
Impurezas

Andlisis en fluidos biolégicos:
sangre, plasma, semen
Andlisis de tejidos

Deteccion de tumores
Enfermedades
cardiovasculares




En campo-linea de
produccion
Muestreo manual
Andlisis en zona
produccién (campo)

Cadena de valor

Instrumentos NIRS, segUn la localizacion

On-line

Sobre-linea
Muestreo automd
Andlisis en zona a

R B
). 1 J !
- h‘ = fis



Composicién quimica

Cafeina Clorogénicos Totales
Trigonelina Humedad
Lipidos totales Isémeros de dcidos

Sacarosa clorogénicos
Ocratoxina

o
\
W

A

i

Adulteraciones

-~ Mezclas café, cebada
. \Robusta — ardbica

Foliar

P, K, Mg, Ca, N
Roya

Clasificacion

Con y sin defecto sensorial
Atributos sensoriales
Especie robusta y ardbica
Grados de tostién

Origen regional

Suelos
M.O, pH, P, K, N, Al

o ——

——




Bruselas
Inglaterra Clasificacién
Cafeina, trigonelina (i) clasificar diferencias taxonémicas
Sacarosa :R2 = 0,65; EP ~ 0.7 (ii) identificar su etapa de envejecimiento
cafeina R2 = 0.85; EP ~0.2 (iii) identificar el periodo de cosecha para la
trigonelina R2 = 0.82; EP~0.1%, etapa de madurez
clasificacion correcta del 99%, 100% y 90 %,

respectivamente.
Costa Rica '

Clasificacién regional y s Tailandia
Determinacién de cafeina

R 2 p de 0.878 ; RMSEC = 0.008%,

Determinacién de ocratoxina
co “iciente de correlacién (r) de 0.814
Clasiticacion Lipidos

correlacién
Honduras

- . . Mc uro y sobremaduro
Clasificacién regional

90% y 100% X * B PLSR2=0.999,
SFC @0 (W8
lagzania

Brasil Cuba, Etiopia, Indonesfa (Bari, Java y Sumatra),
Tanzania y Yemen fueron analizados
Clasificacién 73%

(UL

Clasificacién sensorial,

regional
Robusta — Ardbica

Lavado y semilavado — ACP

Determinacién quimica
92% clasificacién

Sumatra
Clasificacién regional — ACP
Dairi, Humbang Hasudutan y

Medan-Indonesia
Factores de PLS, Cafeina y Grados de
tostion
Mandailing Natal r2 = 0.860; SEC = 0,12
90% de clasificacién SEP = 0.14; CV. = 1,14

Café
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NIRS - Colombia

* Fibra en harina de arroz y
grano de arroz

* Forrajes tropicales:
proteina y fibra

* Yuca: Banco de
germoplasma: Proteina
cruda en harina de raices

* Zonificacién de Calidad
de Café en la Zona Norte
de Nicaragua, para
identificar sitios potenciales
con indicaciones geograficas
y/o denominacién de origen
* Suelo: NT, pH, Acidez
intercambiable, Al, P, Ca,
Mg, K, Na, Cu, Fe, Mn, Zn

©FNC-Cenicafé 2020

AGROSAV/A

Corporacién Colombiana de
Investigacién Agropecuaria

Analisis Bromatolégico
por NIRS

*Tejido vegetal

- Humedad, proteina,
Lignina, Proteina Cruda,
fibra detergente neutro

(FDN), Fibra detergente
dcido (FDA) hemicelulosa,

celulosa, lignina y silica
* Suelos: Nitrégeno y
Fésforo

* Frutas. Contenido
compuestos quimicos

—

Desarrollo: En la
cafa, Sacarosa

Anadlisis foliar
elementos nitrégeno y
el boro

Suelos:
Determinan boro y
materia orgdnica

Planta produccion:
sacarosa en el jugo

Analisis foliar
elementos nitrégeno,
sanidad vegetal

La Planta: Proteina,

fibra, humedad

Suelos:
materia orgdnica

Industria alimentos 68 Equipos NIRS

Universidades 6 equipos
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Cenicafé
Determinacién del
contenido de los
compuestos

quimicos
Colombig,
Caturra, Borbén y
tipica.

Cenicafé — IRD
Composicién
quimica del café
verde como factor
discriminante entre
genotipos y
localidades
Disciplina de
Mejoramiento
Genético

2003
2009

NIRS - Colombia

Identificacién de
origen
Departamentos de
Narifio, Cauca,
Huila, Santander,
Tolima y Sierra
Nevada

Caracterizacion
quimica
Departamentos de
Caldas y Huila

2017



Y - Eje econémico
- Vector: Precio
- Segmento: Café Especiales

(Vg
o) CAL 104010 CAL 104011 CAL 104012
© mmm
U Café Tostado Clasificacién del origen regional
Validar la ecuacién - Modelo matemdtico para del café. .
c) desarrollada para 13 determinar 13 compuestos *  Antioquia Narifio
@ me— ro. quimicos * Caldas ETE el
compuestos quimico * Santander
- Modelo Matemdatico para * Cauca o G Neaedle
clasificacién por grados de *  Cesar Tolima
tostién *  Huila

Invest
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AzUcares

Alcaloides 7 o .

Gficfre, Ut eme s Sacarosa, Glucosa Acidos Clorogénicos
Fructosa
Aportan dulzor
Amargo de la bebida o , J *Sabor, amargo,
sabor al café cuerpo y astringencia
Compuestos voldatiles Acidos orgénicos

* Mds de 900 compuestos voldtiles formados * Se asocian con la acidez de la bebida

durante la tostacion. * Contribuyen a un mejor sabor y aroma

* Responsables del aroma del café. * Mds abundantes: citrico y mdlico

Fraccion lipidica
Acidos grasos, Tocoferoles

* Transporte de aromas vy
sabores

* Cuerpo de la bebida

* Transporte de vitaminas
liposolubles (protegen al
grano de la oxidacién)

©FNC-Cenicafé 2020



- Andlisis de referencia de 13
compuestos quimicos

- Predicciones (Espectros) de
las muestras - NIRS

Consolidaciéon de la
informacién Base

Anadlisis de la
informacion histérica

Andlisis estadistico de
la informacién

Metodologia

Caracterizacién Quimica a las variedades Castillo, Cenicafé 1
y Tabi producidas en tres zonas cafeteras Cauca, Sierra
Nevada y Caldas, evaluadas en 2 cosechas principal y mitaca.
2017 = 2019. Total 70 muestras.

* Lipidos totales
* Acidos g* vsos (Palmitico, estedrico, linoleico y !i »lénico)
Y ars P

Andlisis de referencia de los

Predicciones (Espectros) de
compuestos quimicos. las muestras - NIRS
Metodos internacionales

e Acidos cli ranénirac (RCQA ACOA Y RCOAN

Fase 2.
Validacion

Luz Fanny Echeverri. Di. :iplina de Calidad

Aristéfe  Anglisis estadistico de la a

informacién

©FNC-Cenicafé 2020



Resultado de la Resultado del andlisis
prediccion NIRS quimica analitica

A

Comparacion °

Diagramas de caja

Correlaciéon de Pearson

Anadlisis de Blan Aliman

Analisis estadisticos

©FNC-Cenicafé 2020



Prediccion NIRS y resultado QCA_A
95% intervalo de confianza de la media

Cafeina

S

o 15
— o
° =
o (]
OB} o 10
Q2 o
(] o
=
c
: . | 5
b
o
= I

0

Las variables, cafeina, dcidos clorogénicos totales - CQA, dcido
estedrico, linoleico, lipidos totales y trigonelina



Cafeina Acidos clorogénicos totales - CQA
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Evaluar la
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* Comparar dos métodos,
sobre una misma variable

* Cuantifica la diferencia
media entre los dos
métodos

* Evaluar la
reproducibilidad de un
método

Isémero 3-CQA

NIRS

0,75

0,50

0,25

Sacarosa

QCA_AN
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Estandarizacién de la
prediccion de compuestos
quimicos de café verde

molido a grano entero

Molidas ) Grano entero
Nirs System NIRS XDS

©FNC-Cenicafé 2020



Estandarizacién de la £
prediccién de compuestos ‘.
quimicos de café verde

molido a grano entero

Andlisis estadisticos

120 muestras

Prediccion café Prediccion en
verde molido grano entero

—_—

©FNC-Cenicafé 2020 Comparacién

Correlaciéon de Pearson

Diagramas de caja ‘

Anadlisis de Blan Aliman ‘




Porcentaje (%)

Diferencia M y E

50

40

30

-0,8

0,5

0,0

-0,5

Prediccién NIRS Molido - Entero
95% intervalo de confianza de la media

Cafeina

Ventajas

Prediccién NIRS Molido - Entero
95% intervalo de confianza de la media

* Menos manipulacién de la muestra

(nitrégeno liquido, molienda criogénica)
Eficiencia en la medicién

Facilita la caracterizacién quimica, en

-] r
—— grandes volUmenes de muestra
.
_________________ o o 0 ° °
°3 GDZU ) e ‘ u;‘—01 - i % O —“'———o— —————
°g %00 © o o0p o = e ° oo L3S °
o o o o o o o o
= L1 gl b4 (-] = 00 ) 0 0 0
g g 2.0,0 <
OODO:o S og ooo 3 g o ©° % S oo o S
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R 5 5 5 0,1 = R -
o e, . s © ° ® 0° °8
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"""""""""'""""""""""""""""o """"""""" =Y,
-0,3
6,0 6,25 6,50 6,75 7,0 7,25 0.8 0,9 1,0
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Compuesto quimico

Cafeina
Trigonelina
Lipidos totales
Sacarosa
Isomero 3-CQA
Isomero 4-CQA
Isomero 5-CQA
Acido araquidico
Acido estedrico
Acido linoléico
Acido oleico

Acido palmitico

- Conun P>0,05

PR> | t]

0,94
0,61
0,05
0,05
0,05
0,45
0,45
0,27
0,10
0,09
0,66
0,5

No presentaron diferencias significativas entre

las mediciones en

verde

molido

(NIRS_System) y café verde entero (NIRS_XDS)

El intervalo de confianza del 95% del promedio
incluya el cero como valor plausible.
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Consideraciones finales

Los resultados indican la confiabilidad de las determinaciones
de los compuestos quimicos a través de la técnica NIRS

Permite obtener informacién de las caracteristicas quimicas del
café de Colombia, debido a que es una técnica reproducible,
verificable, confiable, econdémica y de bajo impacto ambiental.

En un solo andlisis permite tener la informacién de 13
compuestos quimicos, importantes por su efecto en la calidad
sensorial del café.




* Proceso de Investigacién

/ cientifica
NIRS * Caracterizaciones regionales
Caracterizacion Quimica ¢ Prediccién de origen
regional

.:cficul'ror
/
NIRS 2 ®

alma « peterminacién de compuestos
café -
quimicos Tostado
] * Clasificaciéon grados de tostion

® ® (&

/

® @
O ® ® E

f:ave;r;:le @ O Clasificacion por defectos
. en café verde

Extracto Soluble Tostado  Trillado
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Gerencia Técnica alma
Direcciéon de Cenicafé cafe.
Disciplina de Calidad ﬁ
Disciplina Fisiologia

Disciplina Biometria e
Unidad Administrativa

Personal de apoyo

Comités Departamentales de Cafeteros
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